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Maehara C., Koike M., Fujine N., Kunitake T. Precipitation behavior of σ-phase induplex phase stainless. Tetsu to hanage, 1981, vol. 67, no. 3, pp. 577-587. Diagnostics Настоящая статья открывает обзор оригинальных работ по различным разделам маг-нитного структурно-фазового анализа. Автором сформировано схематическое «дерево маг-нитного структурно-фазового анализа», которое позволяет получить представление о состо-янии и перспективах использования магнитных методов для оценки структурного состояния, фазового состава, физико-механических свойств проката, термически обработанных сталь-ных изделий; применения данных методов для неразрушающего контроля глубины и твердо-сти слоёв поверхностно упрочненных изделий, а также о методах проведения магнитного фазового анализа в лабораторных и промышленных условиях. Ввиду большого объема рабо-та разделена на несколько частей.
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Введение
История создания и развития магнитных методов контроля структурного состояния и фазового состава очень тесно связана с Уралом и его заводами. Первыми заводами России, широко применившими магнитные методы в 1894 г. для контроля качества структуры и прочностных характеристик заготовок снарядов, оружейных и артиллерийских стволов были Тульский и Ижевский императорские военные заводы и Златоустовский горнометаллургиче-ский завод на Урале [1] . Уже в то время было показано, что существующие методы оценки качества металла по твёрдости весьма грубы и не отвечают требованиям промышленности по производительности. Созданные первые магнитные установки, названные электромагнит-ными балансами, успешно использовались для оценки качества закалки, прокаливаемости и наклёпа в стальных изделиях (рис. 1). Первые попытки введения данного вида контроля ру-жейной продукции позволили выявить на Ижевском заводе до 65 % бракованных стволов военных ружей.
В сентябре 1902 г. на съезде химиков и металлургов Урала обсуждался вопрос об опыте использования «электромагнитных балансов» и была продемонстрирована новая возможность магнитных методов  оценка содержания углерода в стали. При обсуждении пришли к выводу, что "магнитный анализ стали приобретает для металлургов такое же значение, какое имеет для химиков химический анализ; металлофизические исследования стали дают качественные по-казатели, реже -количественные, к тому же проверка металла данным способом требует зна-чительного индивидуального мастерства и опыта. Результаты же магнитного анализа выража-ются в точных цифрах и позволяют качественно выполнять измерения, не оставляя места для Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40
субъективизма". После недолгого использования этих методов для оценки качества закалки изделий, прокаливаемости и наклёпа в сталях эти методы были незаслуженно забыты.
Рис. 1. Электромагнитный баланс [1] Новый виток развития магнитных методов неразрушающего контроля на Урале начи-нается с 1932 г., когда по инициативе академика Абрама Фёдоровича Иоффе создаётся Уральский физико-технический институт. Ведущие ученые этого института Р.И. Янус, М.Н. Михеев и П.А. Халилеев на стыке научных направлений -физики магнитных явлений и фи-зического металловедения -формируют новое научное направление -магнитный структур-но-фазовый анализ сталей и сплавов.
Рост технического уровня и необходимость повышения конкурентоспособности про-дукции машиностроения увеличили потребность в применении средств неразрушающего контроля (НК) для оценки ее качества. Чем позднее от начала процесса производства нахо-дится момент обнаружения брака, тем более дорогим становится его исправление, тем выше себестоимость продукции. В настоящее время в металлургических и машиностроительных отраслях промышленности при хорошей организации контроля затраты на неустранимый брак составляют 2-4 % от себестоимости продукции, при плохой -15 % и более. Значитель-ное место в неразрушающем определении структуры, фазового состава физико-механических свойств и других эксплуатационных характеристик изделий металлургической и машиностроительной промышленности принадлежит магнитным методам.
Схематически возможности использования магнитных методов неразрушающего кон-троля структуры и фазового состава можно изобразить в виде некоего «дерева» (рис. 2), кор-нями которого являются физическое материаловедение, физика магнитных явлений, механи-ка деформируемого твердого тела и научное приборостроение, ветви соответствуют опреде-ленным направлениям контроля, а листья -методам и способам контроля.
Различные фазы и структуры имеют различные механические, магнитные, электриче-ские и другие характеристики. Изменение структуры и фазового состава влечет за собой из-менение большинства физических свойств и прочностных характеристик материала. Одной из основных задач неразрушающего структурно-фазового анализа является познание харак-тера этих связей. Когда они будут познаны, откроется возможность для решения обратных задач -по известным физическим свойствам или прочностным характеристикам определять фазовый состав (количество определенной фазы) материала и его структуру.
Связь фазового состава и структуры с прочностными характеристиками изучена дав-но, поэтому в промышленности очень часто структура и фазовый состав оцениваются по ка-ким-либо прочностным характеристикам. Из изложенного выше следует, что для оценки структуры и фазового состава могут быть использованы и многие физические характеристи-ки и соответственно методы контроля. Действительно, для оценки структурно-фазового со-стояния материала применяют ультразвуковые, магнитные, электрические, тепловые и рент-геновские методы. На практике при конструировании машин, сооружений и другой техники при расчетах используют прочностные или специальные характеристики, поэтому чаще всего неразруша-ющие физические методы применяют для оценки именно этих свойств на основе ранее уста-новленных корреляционных связей.
К выбору физического параметра контроля предъявляется ряд требований  он должен быть чувствителен к изменениям структуры или фазового состава (в зависимости от того, что контролируется);
 измерение должно быть экспрессным и желательно бесконтактным;  он должен быть устойчивым к влиянию внешних мешающих факторов (например, к зазору между преобразователем и изделием, колебанию температуры окружающей среды, индустриальным помехам) и т.д.;
 он должен позволять проводить измерения на изделиях любой формы и размеров. Достаточно хорошо этим требованиям соответствуют магнитные методы. Рис. 3 ил-люстрирует существующие связи между первичными и вторичными свойствами ферромаг-нитного металла и установленными корреляционными связями между ними.
Рис. 3. Взаимосвязи структурного состояния и фазового состава с физическими и прочност-ными свойствами материала Таким образом, в современном машиностроении и металлургии методы структурно-фазового магнитного анализа используются для решения ряда проблем, каждая из которых в свою очередь позволяет решать изложенные ниже задачи [2] [3] [4] .
Оценка структурного состояния

Определение размера зерна в сталях
Наглядно влияние структурных факторов на процессы перемагничивания можно про-следить на примере доменной структуры в поликристаллических ферромагнетиках. Величи-на зерен и их разориентация оказывают определенное влияние на магнитную доменную структуру, подвижность доменных границ и, соответственно, на многие магнитные характе-ристики, в том числе на отдельные акты необратимого изменения намагниченности -скачки Баркгаузена. Теоретические и экспериментальные исследования зависимости между средним размером зерна ферромагнитной стали и магнитными характеристиками материала (коэрци-тивная сила, параметры доменной структуры, информационные параметры эффекта Баркгау-зена и др.) стали классическими задачами физики магнитных явлений и магнитной структу-роскопии.
В общем случае ширина и длина магнитных доменов определяются размерами зерен поликристалла. Рис. 4 иллюстрирует типичную разнозернистую макроструктуру поликри-сталла сплава Fe  3 % Si, ориентация зерен которого характеризуется кристаллографической текстурой типа {110} <100>. Можно видеть, что большему среднему размеру зерна соответ-ствует и бóльшая ширина его полосовых 180-х доменов.
Границы зерен являются препятствиями для смещающихся доменных границ. Таким образом, увеличение размеров зерна (уменьшение протяженности границ в ферромагнетике) должно сопровождаться снижением величины коэрцитивной силы.
Рис. 4. Вид доменной структуры в поликристалле кремнистого железа с многокомпонентной кристаллографической структурой
По данным [5] , для железа различной степени чистоты было получено эмпирическое уравнение, связывающее коэрцитивную силу со средним размером зерна :
в котором коэффициенты А и В зависят от степени легирования и количества примесей в же-лезе ( измеряется в см). Для чистого железа A = 0,0018, В = 0 [5] , а для электролитического железа, содержащего 0,024% углерода, А = 0,0032, В = 0,32 [6] . Рис. 5 иллюстрирует зависи-мость коэрцитивной силы от величины зерна для чистого железа и низкоуглеродистой стали.
Рис. 5. Взаимосвязь коэрцитивной силы с величиной зерна для чистого железа (С ~ 0,002 %) [5] и для мартеновской низкоуглеродистой стали [7] Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40
Определение структурного состояния и механических свойств холодно-и горячека-таного проката как на заводах-изготовителях, так и на заводах-потребителях при определении качества поступающего металла (входной контроль)
Конкретная структура металла при прокатке формируется под действием следующих процессов: температуры и времени выдержки металла при этой температуре перед прокат-кой, температуры конца прокатки (Т КП ) и степени обжатия при прокатке .
Перед горячей прокаткой необходим высокотемпературный нагрев слябов (обычно 1220...1280 °С). Температура конца прокатки зависит от размеров слябов и заданных разме-ров листа. Например, согласно [8] увеличение толщины листа с 12,7 до 50 мм при постоян-ной ширине 2180 мм приводит к необходимости повышения Т КП с 900 до 1010 °С. В резуль-тате это повышение Т КП сопровождается снижением предела текучести σ Т и повышением критической температуры хрупкости. Поэтому для получения оптимальных свойств листов в последние годы используется регулируемая и контролируемая прокатка.
После горячей прокатки размер ферритного зерна в стали обычно меньше, чем например после нормализации, причем понижение Т КП способствует измельчению зерна. При этом добиваются, чтобы режим прокатки обеспечивал оптимальное сочетание измель-чения зерна с возможным дисперсионным твердением. Здесь следует учитывать два фактора: скорость динамической рекристаллизации, которая увеличивается при повышении темпера-туры и степени деформации (может снижаться под влиянием растворённых атомов или вы-делений второй фазы); скорость укрупнения зерна, увеличивающаяся при повышении темпе-ратуры (может уменьшаться частицами второй фазы) [8] [9] [10] [11] [12] .
В углеродистых сталях при температурах прокатки выше 800 °С рекристаллизация происходит практически сразу, но существенно замедляется при температурах ниже 800 °С, когда полной рекристаллизации предшествует образование феррита [12] . Измельчению фер-ритного зерна способствует мелкое аустенитное зерно, поэтому важно правильно выбрать соответствующие значения степени деформации  и температуры конца прокатки Т КП , чтобы обеспечить формирование мелкого рекристаллизованного аустенитного зерна. Большие зна-чения  и относительно низкие Т КП являются важными условиями режима регулируемой прокатки. Однако чрезмерное снижение Т КП приводит к образованию феррита в ходе прокат-ки, его последующей деформации и к тому, что процессы возврата и рекристаллизации про-ходят не полностью. Это также вызывает рост критической температуры хрупкости [13] .
На рис. 6 представлены зависимости от температуры конца прокатки значений коэр-цитивной силы , максимальной магнитной проницаемости и остаточной магнитной индукции , а также временного сопротивления при разрыве , предела текучести , от-носительного удлинения , соответствующие различным степеням обжатия при прокатке, а на рис. 7 -аналогичные зависимости ударной вязкости и и твёрдости HRB. Видно, что при понижении Т КП прочностные свойства ( , ) и твёрдость увеличиваются, пластичные ( ) и вязкие ( , ) снижаются; при этом величины растут, а -убывают.
С понижением Т КП лишь значения при  = 76 % (линия 4) уменьшаются, а при дру-гих степенях обжатия проходят через минимум. Температура конца прокатки, при которой проявляется этот минимум, зависит от степени деформации: чем ниже значения , тем выше указанная величина Т КП . Главная причина такого изменения исследуемых свойств стали -измельчение ферритного зерна и неполная рекристаллизация. Завершение пластической де-формации при температурах 850...800 °С приводит к измельчению зерна аустенита и некото-рому торможению его роста дисперсными частицами нитридов и карбонитридов, выделяю-щихся в аустените в процессе деформации [10] . При более низких Т КП имеет место некоторое укрупнение зерна.
При высоких степенях обжатия ( = 60 %) характерно постепенное изменение формы зерна от равноосной (при Т КП = 1050 °С) до игольчатой (Т КП = 800 °С), а при низких Т КП Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40 наблюдается видманштеттова структура. Как уже упоминалось, образованию видманштетто-вой структуры в сталях способствует крупное аустенитное зерно. Для образцов, прокатанных с обжатием 76 %, она может быть обусловлена ещё повторным нагревом листов для после-дующей прокатки от 20 до 12 мм и их быстрым (вследствие малой толщины) охлаждением после прокатки в критическом интервале температур. С увеличением степени обжатия об-щий уровень прочностных характеристик, твёрдости и коэрцитивной силы возрастает, а от-носительного удлинения, ударной вязкости и максимальной магнитной проницаемости уменьшается.
Рис. 6. Зависимость механических ( , , ) и магнитных ( , , ) свойств стали Ст.3сп от температуры конца прокатки при различных степенях обжатия:
1 -20, 2 -40, 3 -60, 4 -76 % Наблюдаемое относительное изменение физических свойств (рис. 6 и 7), вызванное уменьшением Т КП , сильнее при большей степени деформации. Основные причины -измель-чение ферритного зерна и увеличение степени его игольчатости. У образцов, деформирован-ных на 40 % (кривая 2) и 60 % (кривая 3), имеет место увеличение балла полосчатости, а при  = 76 % (кривая 4) -в основном изменение формы феррита от равноосной до видман-штеттовой. Несмотря на некоторое увеличение размера зерна при Т КП ниже температур аустенитного превращения, коэрцитивная сила всё же продолжает возрастать, что, по-видимому, обусловлено увеличением внутренних напряжений в феррите вследствие непол-ной рекристаллизации.
Понижение температуры конца прокатки (до 800 °С,  = 60 % (3), 850 °С,  = 40 % (2) и 950 °С,  = 20 % (1)) сопровождается уменьшением остаточной магнитной индукции , однако при более низких Т КП наблюдается ее увеличение. При степени обжатия 60 % оно не-значительно, а при  = 76 % (4) полностью отсутствует. При малых и средних степенях обжа-тия определяется преимущественно размером зерна феррита (влияние формы зерна здесь меньше), кроме того, увеличение , как и , при Т КП ниже температур аустенитного пре-вращения обусловлено увеличением внутренних напряжений. При  = 76 % фактор формы Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40
зерна решающий: размер зерна здесь примерно один и тот же -7 баллов по ГОСТ 5639-82. Низкая остаточная магнитная индукция при температурах конца прокатки 750 и 700 °С здесь связана с наличием видманштеттовой структуры. Некоторый вклад в уменьшение величины вносит и наблюдаемая полосчатость. Уменьшение вследствие измельчения структуры обусловлено увеличением внутренних размагничивающих полей кристаллитов [14, 15] ; рост игольчатости в форме феррита и появление видманштеттовой структуры приводит к повы-шению внутренних напряжений.
Рис. 7. Зависимость ударной вязкости при -20 и 20 °С, а также твердости от температуры конца прокатки при различной степени обжатия. Обозначения см. на рис 6
Контроль структурного состояния и прочностных характеристик термически об-работанных стальных изделий (отжиг, нормализация) [16, 17]
У низкоуглеродистых сталей с повышением температуры отжига до 400 °С механиче-ские свойства изменяются незначительно (рис. 8), так как в этом интервале особых струк-турных изменений не наблюдается. Небольшое уменьшение внутренних напряжений в ме-талле вызывает некоторые снижения коэрцитивной силы и остаточной индукции . Ос-новные изменения магнитных и механических свойств низкоуглеродистых сталей происхо-дят в интервале температур 500-600 °С (см. рис. 8), что объясняется уменьшением микрона-пряжений, изменением величины зерен и их ориентации, т.е. рекристаллизационными про-цессами. При дальнейшем повышении температуры отжига продолжается рост зерна (вто-ричная рекристаллизация), что сопровождается увеличением магнитной проницаемости,Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40
ции. Использование последних двух характеристик предпочтительнее, так как они наиболее просты в измерении и менее подвержены влиянию мешающих факторов. Наибольший инте-рес представляют интервалы температур 580-700 °С или 680-750 °С, в которых осуществля-ется отжиг указанных сталей.
Рис. 8. Физико-механические свойства холоднокатаной 08Ю (○) и горячекатаной 30Т (•) сталей в зависимости от температуры отжига В технологическом интервале температур отжига изменения магнитных и механиче-ских свойств, как правило, невелики. Кроме того, на магнитные и механические характери-стики сталей могут влиять колебания химического состава в пределах допуска, значения температуры конца прокатки и степень обжатия, а также температуры отжига, за счет изме-нения величины и формы зерна и другие факторы. Поэтому широкому внедрению магнит-ных методов контроля качества отжига низкоуглеродистых сталей предшествуют исследова-ния по установлению корреляционных связей между магнитными, например , и контроли-руемыми (чаще всего механическими) параметрами, а также оценка влияния на них различ-ных технологических факторов, определяющих истинный коэффициент этой связи для дан-ных условий производства проката. При внедрении магнитных методов контроля для учета конкретных особенностей технологического процесса на предприятии проводятся набор и обработка статистических данных. Для каждого типоразмера проката и марки стали по урав-нениям регрессии рассчитывают значения контролируемых параметров (предела текучести, временного сопротивления, относительного удлинения) в целях построения градуировочных кривых или таблиц соответствия между показаниями приборов и механическими свойства-ми.
Внедрение магнитных методов НК механических свойств проката позволяет решить задачу отбраковки некачественной продукции. Однако возможны варианты использования информации, получаемой от средств НК, для определения алгоритмов активного управления качеством проката и выбора критериев оптимизации технологического процесса изготовле-ния проката.
При отжиге для снятия остаточных напряжений установить снижение уровня напряже-ний возможно по измерению магнитных свойств. Согласно теории, учитывающей влияние напряжений в ферромагнетике на величину коэрцитивной силы, изменение уровня внутренних микронапряжений вызывает изменение величины коэрцитивной силы, что позволяет осу-ществлять надежный контроль качества отжига изделий коэрцитиметрическими методами.
Ярким примером применения магнитных методов является контроль сфероидизиру-ющего отжига подшипниковых сталей. Измерения магнитных свойств на изделиях с различ-ной структурой показали, что величины коэрцитивной силы структур с зернистым и пла-стинчатым перлитом сильно различаются. Возможность применения коэрцитиметрических методов для контроля отожженных структур иллюстрирует рис. 9.
Рис. 9. Петли гистерезиса и микроструктура подшипниковой стали ШХ15 Годными считаются изделия с твердостью 180-207 НВ, что может быть выявлено пу-тем измерения с помощью коэрцитиметра. Некондиционные структуры отжига стали ШХ15 обладают высокой твердостью и влекут за собой большой износ режущего инструмента, а при последующей термической обработке приводят к образованию структур крупноигольча-того мартенсита, для которых характерно образование поверхностных трещин. Например, ресурс работы подшипника с такой структурой металла будет весьма ограниченным. Некон-диционные структуры пластинчатого перлита могут быть отбракованы по коэрцитивной си-ле.
Определение структуры и прочностных характеристик закаленных конструкцион-ных сталей [2, 3, 18-32]
Появление при закалке в структуре стали мартенсита сопровождается увеличением эффективной магнитной анизотропии ("магнитной жесткости"), обусловленной тетрагональ-ностью решетки мартенсита, повышением плотности дислокаций и уровня микронапряже-ний.
Образование в доэвтектоидной стали мартенситной структуры приводит к повыше-нию магнитной жесткости стали; при этом площадь петель магнитного гистерезиса суще-ственно возрастает, а коэрцитивная сила увеличивается более чем в 2 раза. Намагниченность насыщения отражает изменения, происходящие в фазовом составе стали. Снижение в интервале температур 725-800 °С связано с появлением в структуре закаленной стали оста-точного аустенита. Удельное электросопротивление  с повышением температуры закалки до 800-850 °С растет, что связано с увеличением содержания углерода в пересыщенном твердом растворе и появлением некоторого количества остаточного аустенита. Закалка доэв-тектоидных сталей от температур 800-850 °С и выше не приводит к изменению магнитных и электрических свойств стали 30ХГСА и 602А (рис. 10а, г). Это связано с тем, что при таких температурах закалки практически весь углерод переходит в твердый раствор, параметры решетки мартенсита стабилизируются, микронапряжения и плотность дислокаций достигают максимальной величины, следовательно, величина наведенной эффективной магнитной ани-зотропии становится постоянной.
Эвтектоидные стали имеют общие закономерности изменения магнитных и электри-ческих свойств с доэвтектоидными сталями при низкой температуре аустенизации, в то же время в области температур перегрева при закалке для заэвтектоидных сталей наблюдается некоторое их различие, заключающееся в неоднозначном изменении коэрцитивной силы от температуры закалки (рис. 10в). Величина максимума коэрцитивной силы зависит от содер-жания углерода в стали ШХ15, а его природа обусловлена изменениями относительного объ-ема и дисперсности включений остаточного аустенита и избыточных карбидов. Максимум коэрцитивной силы соответствует примерно 12 % содержания остаточного аустенита в ста-ли.
Характер изменения электросопротивления и намагниченности насыщения в зависи-мости от температуры закалки определяется количеством углерода в стали, поскольку с по-вышением содержания углерода в ней образуется большее количество остаточного аустенита вследствие снижения точек начала мартенситного превращения. Удельное электросопротив-ление, величина которого в значительной степени зависит от содержания в стали остаточно-го аустенита, с повышением температуры закалки растет.
Из исследований [2, 3, 18-32] и рис. 10 следует, что структуры и прочностные харак-теристики, соответствующие низкой температуре аустенизации (недогрев при закалке), мо-гут быть выявлены по любой магнитной характеристике. Таким образом, после предвари-тельной градуировки прибора можно производить оценку прочностных характеристик изде-лий из доэвтектоидных сталей. Перегрев доэвтектоидных сталей нельзя выявить по магнит-ным и механическим характеристикам, но необходимости в этом нет, поскольку доэвтекто-идные стали имеют низкую склонность к "перегреву" при закалке. При контроле качества закалки этой группы сталей широкое распространение получили коэрцитиметры [2, 3, 18] .
Заэвтектоидные и легированные стали ШХ15 и 20Х13 чувствительны к "перегреву", поэтому для них актуальна проблема разработки методов контроля как "недогрева", так и "перегрева". Для выявления при закалке брака от "недогрева" и "перегрева" предложено ис-пользовать два параметра: коэрцитивную силу и намагниченность насыщения. Высокие зна-чения намагниченности насыщения и низкие значения коэрцитивной силы свидетельствуют о "недогреве", пониженные значения и низкие значения -о "перегреве". Двухпараметровый метод, реализованный в дифференциальных магнитных структу-роскопах различных моделей [2, 3, [35] [36] [37] [38] , хорошо зарекомендовал себя при контроле каче-ства закалки деталей из высокоуглеродистых и инструментальных сталей, но наиболее мас-сово он применяется в подшипниковой промышленности. Одновременно с контролем каче- -намагниченность насыщения. а -сталь 30ХГСА, б -60С2А, в -ШХ15, г -20Х13
Определение структуры и прочностных характеристик закаленных и отпущенных конструкционных сталей [2, 3, 18-34]
Для конструкционных сталей с содержанием углерода до 0,3 % характерно монотон-ное изменение большинства физических свойств и прочностных характеристик в интервале температур отпуска от комнатных до 650 °С (рис. 11а). Монотонное изменение магнитных характеристик с температурой отпуска, связанное с выделением углерода из твердого рас-твора, распадом аустенита и снижением уровня микронапряжений, позволяет использовать их для неразрушающего определения структурного состояния и контроля прочностных свойств изделий, отпущенных в интервале температур 150 -650 °С.
Для конструкционных сталей с содержанием углерода 0,3 % и более изменения маг-нитных свойств в интервале высоких температур отпуска не монотонны (рис. 11б). Посколь-ку большое количество сталей различных классов, которые широко используются в совре-менном машиностроении при изготовлении отдельных деталей, узлов и механизмов, содер-жат, как правило, более 0,3 % углерода, то существует проблема контроля деталей из этих сталей. Неоднозначное изменение с температурой отпуска большинства широко распростра-Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40 ненных в практике НК магнитных характеристик делает невозможным их использование для контроля средне-и высокотемпературного отпуска изделий из сталей этой группы.
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Рис. 11. Свойства отпущенных сталей: -коэрцитивная сила; HRC -твердость; ρ -удельное электросопротивление; -намагниченность насыщения; а -сталь 18ХНВА, б -30ХГСА, в -60С2А, г -20Х13 Новый подход к решению проблемы контроля качества отпущенных изделий из ста-лей этой группы, а также к оценке деградации эксплуатационных свойств изделий дает изу-чение явлений устойчивости магнитных состояний ферромагнетиков к внешним воздействи-ям (магнитных и электромагнитных полей, упругих и пластических деформаций и темпера-туры) [33, 34, 39, 40] . Исследования устойчивости магнитных состояний, кинетики (динами-ки) изменения магнитных характеристик при различных воздействиях позволяют получить отличную от других методов информацию о структурном состоянии и фазовом составе ста-ли, а также перейти от выявления факта возникновения брака изделий, например при терми-ческой обработке, к непосредственной корректировке технологического процесса изготовле-ния деталей или прогнозированию изменения физико-механических свойств изделий в про-цессе эксплуатации.
Определение структуры и прочностных характеристик специальных сталей
Мартенситно-стареющие стали. Упрочнение мартенситно-стареющих сплавов свя-зано с начальными стадиями образования интерметаллидных фаз при старении. Предпола-гают [41] [42] [43] , что выделению стабильных фаз предшествует так называемая зонная стадия распада твердого раствора (образование зон Гинье-Престона или сегрегации, обогащенных атомами легирующих элементов, которые служат зародышами выделяющейся фазы) и обра-зование промежуточных фаз, когерентно или полукогерентно связанных с матрицей. Повы-шение прочностных характеристик (рис. 12, кривые HRC) при температурах старения 300-450 °С связывают с зонной стадией распада твердого раствора, так как никаких изменений в структуре кристаллов мартенсита не наблюдается. По данным работы [42] , в большинстве железоникелевых сплавов происходит лишь незначительное уменьшение плотности дисло-каций. Образующиеся сегрегации атомов легирующих элементов имеют размеры, не превы-шающие 0,004-0,006 мкм. В исследованных сталях, по-видимому, как и в железоникелевых сплавах с 18 % Ni, легированных молибденом и титаном, на стадии максимального упрочне-ния (480-500 °С) и в перестаренном состоянии присутствуют частицы Fе 2 Мо, Ni 3 Mo и Ni 3 Ti.
Магнитные свойства в интервале температур 20-500 °С практически не меняются (см. рис. 12). Незначительное снижение коэрцитивной силы в диапазоне 300-400 °С объясняется уменьшением плотности дислокаций и величины микронапряжений в мартенсите. При тем-пературах старения 400-500 °С уменьшение за счет отмеченных факторов компенсирует-ся ее ростом вследствие образования промежуточных интерметаллидных фаз.
Рис. 12. Зависимость физико-механических свойств мартенситно-стареющей стали ЧС-25ВИ, закаленной от 820 °С на воздухе, от температуры отпуска (старения). Время выдержки при отпуске 3 ч Разупрочнение исследованных сталей при температурах старения, превышающих 500 °С, определяется протеканием нескольких процессов: коагуляцией частиц, образованием стабилизированного аустенита и "свежего" мартенсита [41] . Поведение изученных физиче-ских свойств при температурах старения, превышающих 500 °С, в основном связано с обра-зованием аустенита, обогащенного никелем. Максимальное количество стабилизированного аустенита в структуре состаренных сталей образуется при Т отп = 580 °С, что приводит к уменьшению намагниченности насыщения и повышению коэрцитивной силы в интервале 500-580 °С (см. рис. 12). Причину магнитной жесткости мартенситно-стареющих сталей в интервале температур обратного α↔γ-превращения связывают [44] с перемагничиваем участков α-фазы без магнитного взаимодействия между ними, что является результатом большого содержания в стали остаточного аустенита.
При температурах старения выше 580 °С эффект стабилизации аустенита уменьшает-ся, что приводит к повышению и снижению (см. рис. 12). Высокая прочность мартенситно-стареющих сталей объясняется не только дисперсно-стью и равномерным распределением частиц второй фазы, но и их собственной высокой прочностью [41] . Старение мартенсита вызывает существенное снижение пластичности и ударной вязкости. Однако эти характеристики на стадии максимального упрочнения остают-ся еще достаточно высокими.
Ферритно-аустенитные стали. Двухфазные ферритно-аустенитные стали со струк-турой δ-феррит-аустенит обладают более высоким сопротивлением некоторым видам корро-зии по сравнению с чисто аустенитными и чисто ферритными нержавеющими сталями и по-этому находят все большее применение. Однако при больших содержаниях δ-феррита эти стали имеют высокую склонность к хрупкому разрушению. Один из возможных путей управления качеством изготовления сталей -использование неразрушающих методов кон-троля.
Рис. 13. Зависимость физико-механических свойств ферритно-аустенитной стали от температуры отжига. Предварительная обработка -закалка от 1150 °С На рис. 13 приведены закономерности изменения физико-механических свойств от температуры отжига сложнолегированной низкоуглеродистой хромоникелевой стали, со-держащей 0,05 % С, 24 % Сr, 7 % Ni и ряд других элементов. В исходном состоянии (без термической обработки) сталь обладает низким сопротивлением хрупкому разрушению (а 1 ~10 Дж/см 2 ). После закалки от 1150 °С величина ударной вязкости возрастает до 100 Дж/см 2 . Нагрев при температурах 500-700 °С приводит к снижению ударной вязкости примерно в 2 раза. Особенно сильный эффект охрупчивания наблюдается после отжига в диапазоне температур 800-900 °С. Отжиг при 1250 °С также приводит к значительному па-дению ударной вязкости. Разрушение во всех случаях происходит по телу зерна.
Таким образом, существует несколько температурных интервалов повышенной склонности к хрупкому разрушению. Охрупчивание при 500-600 °С сопровождается ростом твердости. Такое изменение свойств указывает на протекание процессов распада легирован-ного феррита с выделением интерметаллидных фаз высокой степени дисперсности [45] . Не исключено, что охрупчивание стали в этом интервале температур частично вызвано процес-сами, приводящими к "хрупкости 475 °С" [46] .Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40 ния твердости. Исследования нескольких промышленных плавок этой же стали показали, что охрупчивание в области температур 800-900 °С может вообще не сопровождаться приростом твердости. Изучение микроструктуры образцов в литом состоянии, а также после отжига при температурах 800 и 900 °С [47] показало, что во всех указанных случаях наблюдается обра-зование σ-фазы, которая выделяется в ферритной составляющей преимущественно в пригра-ничных областях с γ-фазой. Образование богатой хромом σ-фазы [46] приводит к изменению состава окружающего ее феррита, который в соответствии с диаграммой состояния превра-щается в аустенит. Образование вторичного аустенита (γ'-фазы), как правило, не сопровож-дается падением ударной вязкости, а в некоторых случаях даже может приводить к сниже-нию критической температуры хрупкости [48] . Основной причиной охрупчивания стали в интервале 800-900 °С является образование σ-фазы. Литературные данные [49] подтвержда-ют, что появление в двухфазной стали близкого состава σ-фазы (3-5 %) приводит к сниже-нию ударной вязкости на порядок.
Изучение зависимости магнитных свойств от температуры нагрева показало, что намагниченность насыщения не чувствительна к процессам, протекающим при нагреве до 700 °С (см. рис. 13), что связано, по-видимому, с небольшим количеством выделяющихся при этих температурах фаз. Повышение температуры приводит к сильному снижению намагниченности насыщения, которая достигает минимального значения при температуре 900 °С. Уменьшение намагниченности насыщения обусловлено распадом δ-феррита на не-ферромагнитные σ-фазу и вторичный аустенит, а глубина образовавшегося минимума харак-теризует их суммарное количество. С повышением температуры величина возрастает, что связано с увеличением количества ферритной фазы.
При температурах выше 1200 °С структура стали становится полностью однофазной (ферритной). При этом резко возрастает размер ферритного зерна. В этом же интервале тем-ператур происходит некоторое повышение твердости стали, которое свидетельствует об обо-гащении твердого раствора легирующими элементами (в том числе примесями внедрения -углеродом, азотом) в результате растворения при этих температурах избыточных карбидных и нитридных фаз. Вероятно, увеличение размеров ферритного зерна, повышение легирован-ности твердого раствора и обогащение границ охрупчивающими элементами -основные причины хрупкости феррита при Т>1200 °С.
Коэрцитивная сила до температур 500 °С практически не изменяется, хотя для 450-500 °С характерно образование интерметаллидов. При дальнейшем увеличении температур происходит рост коэрцитивной силы, вызванный появлением σ-фазы и вторичного аустени-та. При нагреве выше 900 °С величина коэрцитивной силы достигает максимального значе-ния. Поскольку при этой температуре в стали содержится большое количество остаточного аустенита [47], можно предположить, что участки ферромагнитной фазы (δ-феррит) в значи-тельной степени обособлены и перемагничиваются, не взаимодействуя друг с другом. В этом случае величина коэрцитивной силы будет зависеть от размеров участков δ-феррита в аусте-нитной матрице, а также от наличия в δ-феррите σ-фазы определенной степени дисперсно-сти. Поэтому величина максимума и температурный интервал, в котором он наблюдается, в соответствии с "теорией включений" [2] , будут определяться не только количеством δ-феррита, но и объемом и степенью дисперсности σ-фазы в нем.
На промышленных плавках стали было обнаружено, что максимум коэрцитивной си-лы не всегда соответствовал минимуму намагниченности насыщения. Однако во всех случа-ях максимум совпадал с минимумом на кривой ударной вязкости, тогда как минимум мог соответствовать либо минимуму ударной вязкости (900 °С), либо ее максимуму, который в случае промышленных плавок приходился на Т= 1000 °С.
Хрупкости, обусловленной ростом зерна и легированности твердого раствора (выше 1200 °С), соответствует значение коэрцитивной силы, более чем в 2 раза меньшее, чем в исходном состоянии (закалка от 1150 °С). Повышенная хрупкость стали в литом состоянии, Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40
по-видимому, также обусловлена главным образом присутствием σ-фазы, о чем свидетель-ствуют результаты микроструктурных исследований [47] и повышенное значение коэрци-тивной силы.
Оценка износостойкости металла
Износостойкость сталей с мартенситной основой в сильной степени зависит от содер-жания углерода, находящегося в -твердом растворе. Отпуск, сопровождающийся выделени-ем углерода из мартенсита, приводит к значительному снижению сопротивления закаленных сталей абразивному и адгезионному видам изнашивания [50] [51] [52] . Известно [20] , что содер-жание углерода в мартенсите влияет на величины коэрцитивной силы и электросопротивле-ния закаленных сталей. Это дает основание предположить, что износостойкость стальных изделий может быть определенным образом связана с их магнитными или электромагнит-ными характеристиками. Установление корреляционных связей позволило использовать рас-сматриваемые магнитные характеристики для аттестации уровня износостойкости стальных поверхностей.
Актуальной производственной задачей является контроль износостойкости рабочих поверхностей трения крупногабаритных объемоупрочненных изделий, а также поверхност-ных слоев, упрочненных химико-термической обработкой или методами поверхностной за-калки (индукционная закалка, лазерная, электронно-лучевая или световая обработка и др.). Для решения этой задачи можно использовать магнитные или электромагнитные методы.
Рис. 14. Влияние температуры отпуска на коэрцитивную силу , твердость и абразивную износостойкость при испытаниях по кремню закаленной стали 88
Из рис. 14 следует, что низкотемпературный (до 250 °С) отпуск приводит к резкому снижению износостойкости и коэрцитивной силы закаленных сталей. Происходящее при этом уменьшение твердости относительно невелико, поскольку разупрочнение за счет сни-жения уровня тетрагональности мартенсита частично компенсируется упрочнением низко-отпущенного мартенсита дисперсными карбидными частицами.
Как правило, износостойкость закаленных сталей после отпуска при 250 °С уменьша-ется в 1,5-1,8 раза при испытании по корунду и в 2,5-3,6 раза -по кремню по сравнению с неотпущенным состоянием. Столь сильная зависимость абразивной износостойкости зака-ленных сталей от температуры отпуска является следствием снижения содержания углерода в мартенсите при отпуске, которое приводит не только к уменьшению исходной твердости, но и к значительному снижению способности сталей к деформационному упрочнению при изнашивании. Следовательно, присутствие повышенного количества углерода в решетке неотпущенного мартенсита оказывает более интенсивное влияние на деформационное Gorkunov E. S. / Magnetic structural-phase analysis as applied to diagnosing and evaluating the lifetime of products and structural components. Part 1 http://dream-journal.org page 6÷40 упрочнение и износостойкость мартенситной структуры при изнашивании, нежели присут-ствие в мартенситных кристаллах дисперсных карбидных частиц, выделившихся при низком отпуске. Это связано с развитием в тетрагональном мартенсите под действием трения про-цессов деформационного динамического старения, приводящего к эффективному закрепле-нию атомами углерода многочисленных дислокаций, возникающих при трении [50] [51] [52] [53] . Наблюдаемое в интервале температур отпуска 100-250 °С сильное уменьшение коэр-цитивной силы закаленных сталей также обусловлено выделением углерода из мартенси-та, которое сопровождается снижением тетрагональности решетки и уменьшением внутрен-них микронапряжений.
Закономерности изменения коэрцитивной силы и твердости сталей при увеличении температуры отпуска до 400 °С позволяют заключить, что в значительно большей степени коррелирует с изменением абразивной износостойкости, чем с твердостью. В интервале Т отп = 100 -250 °С, когда из тетрагонального мартенсита выделяются атомы углерода, имеет место наиболее существенное и относительно одинаковое по своему характеру изменение абразивной износостойкости и коэрцитивной силы. Наблюдаемое подобие зависимостей и коэрцитивной силы и износостойкости закаленных сталей от содержания углерода в мартен-сите, а также высокая чувствительность коэрцитивной силы к присутствию углерода в -твердом растворе служат физической основой для разработки магнитного метода оценки из-носостойкости закаленных и низкоотпущенных сталей.
Рассмотренные (см. рис. 14) данные о влиянии температуры отпуска на абразивную износостойкость закаленных различными способами сталей свидетельствуют о том, что за счет оптимизации режима низкого отпуска можно в довольно широких пределах изменять износостойкость сталей. В этой связи возможность магнитного и электромагнитного кон-троля износостойкости закаленных и низкоотпущенных стальных изделий приобретает осо-бую значимость. При поверхностном упрочнении существенно увеличивается различие электрических и магнитных свойств упрочненного слоя и сердцевины изделия. Например, при закалке с по-мощью ТВЧ коэрцитивная сила закаленного слоя в 2-4 раза больше коэрцитивной силы сердцевины. Это объясняется тем, что структура сердцевины "феррит+перлит" является мяг-кой в магнитном отношении ( = 8 -12 А/см). Закаленный слой имеет структуру мелко-игольчатого мартенсита с высокой коэрцитивной силой ( = 25 -28 А/см). Высокое значе-ние закаленного слоя объясняется теми же причинами, что и в случае объемной закалки стали.
Для цементированного слоя и сердцевины установлено, что наибольшее их различие (до 10 раз) достигается после закалки. Закономерности изменения магнитных и электриче-ских свойств цементированного слоя и сердцевины изделия при вариации температуры за-калки близки к закономерностям, характерным для заэвтектоидных углеродистых и низко-углеродистых слаболегированных сталей соответственно (см. рис. 10).
Поверхностное упрочнение путем пластической деформации также приводит к изме-нению магнитных и электрических свойств поверхностного слоя за счет роста количества дефектов кристаллического строения.
Упрочненные слои могут иметь разные толщины, например, для цементированных слоев десятые доли миллиметров, а для поверхностно закаленных валков холодной прокатки 10-15 мм. Для обеспечения необходимой глубины проникновения магнитного потока в кон-тролируемый поверхностный слой выбирают необходимое сечение полюсов [71] Рис. 17. Обобщенная кривая зависимости показаний коэрцитиметров в относительных единицах I участок от 0 до ℎ н ≅ 0,03 Э . Показания коэрцитиметра практически постоянны и зависят главным образом от коэрцитивной силы незакаленной сердцевины. Здесь ℎ н -начальная величина поверхностного слоя, начиная с которой показания коэрцитиметра за-метно увеличиваются с ростом толщины упрочненного слоя.
II участок от ℎ н до ℎ к ≅ 0,6 Э . Показания коэрцитиметра зависят от коэрцитивной силы и толщины закаленного слоя и от коэрцитивной силы сердцевины (ℎ к -предельная контролируемая толщина закаленного слоя).
III участок от ℎ к до ℎ м ≅ 2 Э . Показания коэрцитиметра определяются главным об-разом коэрцитивной силой закаленного слоя и слабо зависят от изменения его толщины и свойств сердцевины.
IV участок h  ℎ м . Показания коэрцитиметра зависят только от коэрцитивной силы за-каленного слоя и практически не зависят от магнитных свойств сердцевины изделия.
Обобщенная кривая позволяет сделать вывод, что основной характеристикой элек-тромагнита при контроле массивных изделий является площадь полюсов, и если известна толщина закаленного слоя, то можно выбрать параметры электромагнита с необходимой глубиной проникновения магнитного потока в изделие.
Параметры электромагнита, соответствующие участку I кривой, следует выбирать, когда контролю подвергают мягкую сердцевину изделия и пренебрегают свойствами тонкого поверхностного слоя, например при обезуглероживании. Условия, соответствующие участку II, используются при контроле поверхностного закаленного слоя, когда его толщина изменя-ется в известных пределах: от ℎ н до ℎ к . Параметры электромагнита, соответствующие участ-ку IV, используют для контроля свойств однородных массивных изделий, например физико-механических свойств упрочненного слоя, так как в этом случае на измерения не влияет их толщина.
В существующих методиках контроля глубины и твердости упрочненного слоя, как правило, измеряют один параметр, например размагничивающий ток коэрцитиметра. Однако по одному измеренному магнитному параметру трудно судить о толщине закаленного слоя и его твердости, особенно в случаях, когда исходная структура изделий перед закалкой меня-ется. Для повышения достоверности контроля необходимо увеличить число измеряемых па-раметров, учитывающих влияние изменений всех технологических процессов. В случае за-калки с помощью ТВЧ задачу контроля можно решить следующим образом. Исходя из обобщенной кривой, можно подобрать электромагниты, которые будут чувствительны толь-ко к структурному состоянию закаленного слоя или отражать усредненные магнитные свой-ства закаленного слоя и сердцевины изделия. Рис. 18 иллюстрирует возможности контроля толщины закаленного слоя штоков бурового оборудования с помощью приставных электро- Для учета влияния исходной структуры металла на результаты контроля обычно ре-комендуется проверять изделия в несколько этапов. Вначале контролируют исходную струк-туру изделия перед закалкой ТВЧ и по результатам измерений подразделяют изделия на группы с близкими магнитными свойствами исходной структуры, а затем проводят термооб-работку и последующий неразрушающий контроль по группам. Если удастся оценить маг-нитные свойства исходной структуры (измерить величину размагничивающего тока коэрци-тиметра), то ее влияние на результаты контроля учитываются графически или аналитически:
где -размагничивающий ток коэрцитиметра при контроле поверхностно упрочненного изделия; -размагничивающий ток коэрцитиметра при контроле исходной структуры на термически необработанном участке изделия. Коэффициенты А и С зависят от выбора пре-образователя, формы полюсных наконечников, геометрии изделия и определяются эмпири-чески для каждого отдельного случая.
Контроль прочностных свойств упрочненного слоя можно осуществить при малой глубине проникновения магнитного потока в изделие. Это достигается использованием при-ставных электромагнитов, удовлетворяющих условию ℎ > 0,6 Э . Таким образом, при ис-пользовании двух и более приставных электромагнитов, имеющих различное сечение и при наличии трех измеренных параметров, возможно определение твердости поверхностно упрочненных изделий:
где м  размагничивающий ток коэрцитиметра, получаемый при контроле закаленной части изделия приставным электромагнитом с малым сечением полюса. При контроле штоков бу-рового оборудования коэффициенты а=42,5; =1,2; =0,10 и =0,16 просчитаны на осно-вании измерений магнитных и механических свойств изделий, прошедших поверхностную закалку и последующий отпуск при 150-180 °С. Аналогичный способ использован для кон-троля поверхностно закаленных шеек коленчатых валов [66] при помощи коэрцитиметра с двумя приставными электромагнитами, имеющими различное сечение полюсных наконеч-ников, что позволило с большей степенью достоверности определять твердость и глубину закаленного слоя.
Рис. 19. Приставной Ш-образный электромагнит с различным сечением полюсов Недостатком в использовании П-образных преобразователей является невозможность раздельного определения глубины и твердости упрочненного слоя одним электромагнитом, поэтому предложено использовать комбинированный Ш-образный магнит, у которого полю-са имеют различное сечение (рис. 19). Использование подобных электромагнитов позволяет в процессе одного измерения получить информацию о толщине упрочненного слоя и его твердости [2, 3, [67] [68] [69] .
Таким образом, с помощью магнитных методов возможны неразрушающее определе-ние структуры, фазового состава и прочностных характеристик термически обработанных стальных и чугунных изделий машиностроения, а также оценка глубины и твердости по-верхностно упрочненных деталей.
Все описанные методы позволяют определять глубину и твердость поверхностных слоев, в то время как свойства неупрочненной сердцевины изделия иногда имеют важное значение для качества упрочненных изделий, особенно когда перед поверхностным упроч-нением изделие подвергают объемной термической закалке и отпуску. Проблему одновре-менного определения свойств как поверхностно упрочненного слоя, так и сердцевины изде-лия можно в некоторых случаях решить путем использования особенностей перемагничива-ния двухслойного ферромагнетика [2, 3, [67] [68] [69] [70] .
Петля гистерезиса двухслойного ферромагнетика имеет искаженный вид. На рис. 20а показаны петли гистерезиса двух однородных материалов (кривые 1 и 2) и двухслойного об-разца (кривая 3), состоящего из этих материалов. Поскольку образцы представляли собой тороиды, имеющие одинаковые размеры, и перемагничивание происходило вдоль плоскости раздела слоев, кривая 3 может быть получена путем аддитивного сложения двух первых с учетом сечения каждого из слоев:
где и -индукция первого и второго слоев; -средняя по сечению индукция двух-слойного образца; S -поперечное сечение двухслойного образца; S 1 и S 2 -поперечное сече-ние первого и второго слоев. Петли гистерезиса, рассчитанные по формуле (4) и определен-ные экспериментально, практически совпадали. Перегибы петли гистерезиса (рис. 20, кри-вая 3), свидетельствуя о наличии второго слоя, отличного от основной массы материала, не характеризуют количественно ни его толщину, ни его свойства.
